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• Abstract : 

DE3909128 A A discontinuous procedure to carry out a hetero-generous catalytic reaction at an increased temp, whereby thermal sensitive prods, are 
generated, whilst a heat transferring system (4) is used for the energy supply and a solid bed catalyst (3) is employed at a catalyst. The reaction mixt. is 
continuously conveyed in a loop circuit successively through the catalyst (3) and subsequently through the heat transferring system (4). The latter is 
usually represented by a thin film evaporator on which the readily volatile reaction prods, are sepd. or rectifying column (5) can be employed which is 
connected to the reactor (1) for the sepn. of the readily volatile reaction prods, if the sepn. of by products is not possible using a simple distn. The end 
prods, which are also sepd. when sepg. the readily volatile reaction prods, are reintroduced into the system. 

USE/ADVANTAGE - The plant/method can be used for a discontinuous hetero-generous catalysed production of thermally sensitive products at 
increased temp, employing a reactor, esp. for esterification and transesterification, acetal prodn., esp. the prodn. of formaldehyde ethyl acetal, and in the 
prodn. of wax ester and perfumes. Catalyst- and product losses are avoided whilst the reaction time has been shortened. (Dwg.0/2) 
EP-464045 B A discontinuous process for conducting a heterogeneously catalysed reaction taking place at elevated temp, in which heat-sensitive 
products are formed, a heat exchanger different from the reactor being used for heating and a fixed bed catalyst being used as the catalyst and the 
reaction mixt being continuously circulated in succession through the catalyst, and then through the heat exchanger characterised in that the heat 
exchanger is a film evaporator, more esp. a falling film or thin layer evaporator, and in that the more readily volatile reaction products are separated 
from the reaction mixt. in the film evaporator. (Dwg.0/2) 
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(54) Tide: DISCONTINUOUS PROCESS FOR CONDUCTING A HETEROGENEOUSLY CATALYSED REACTION 
AND INSTALLATION FOR HETEROGENEOUSLY CATALYSED MANUFACTURE OF PRODUCTS 

(54)Bezeichnnng: DISKONTINUIERLICHES VERFAHREN ZUM FOHREN EINER HETEROGEN KATALYSIERTEN 
REAKTION UND ANLAGE ZUM HETEROGEN KATALYSIERTEN HERSTELLEN VON PRODUK- 
TEN 

(57) Abstract 

The invention concerns a discontinuous process for conducting a heterogene- 
ously catalysed reaction which takes place at high temperatures and which yields 
heat-sensitive products. Heating is effected by a heat-exchanger (4) distinct from the 6 
reactor (1) and the catalyst used is a fixed bed catalyst (3). The reaction mixture is 
circulated continuously through the catalyst (3) and the heat-exchanger (4) in succes- 
sion. The aim is to prevent losses of catalyst and product and to achieve a reduction 
in charge and reaction time according to the German Patent Applications P 38 13 
612.0 and P 38 26 320.3. The invention also concerns an installation for discontinu- 
ous heterogeneously catalysed manufacture of heat-sensitive products at high tem- 
peratures with a reactor which possesses an external heat-exchanger (4) connected to 
the reactor (1), an upstream catalyst container (3) with a fixed bed catalyst and a 
pump (2) which circulates the reaction mixture continuously through the catalyst (3) 
and the heat-exchanger (4) in succession. 




+ Siehe RQckseite 




(57) Zasunmenfassong Die Erfindung betrifft zum einen ein diskontinuierlicbes Vcrfahren zum Fflhren einer heterogen ka- 
talysierten und bei erhBhter Tempcratnr ablaufcndcn Rcaktion, bci der thermisch empfindliche Produkte entstehen, wobei zum 
Aufheizen cin vom Rcaktor (1) unterschiedlicher Warmefibertrfiger (4) und als Katalysator ein Festbettkatalysator (3) verwendet 
wird und daft das Reaktionsgemisch kontinuieriich im Kreislauf nacheinander durch den Katalysator (3) und dann durch den 
WarmeObertrager (4) gef&rdert wird. Die Aufgabe ist bei diesem Verfahren Verluste an Katalysator und an Produkt zu vermeiden 
und eine Chargen- und gegebenenfalls ReaktionszeitverkOrzung entsprechend den deutschen Patentanmeldungen P 38 13 612.0 
und P 38 26 320 J zu erreicheh. Die Erfindung betrifft audi eine Anlage zum diskontinuierlichen heterogen katalysierten Herstel- 
len von thermisch empfindlichen Produkten bei erhOhten Temperaturen mit einem Reaktor, der einen auBerhalb des Reaktors (1) 
angeordneten, an diesen angeschlossenen WarmeObertrager (4), einen vorgeschalteten Katalysatorbehaiter (3) mit einem Festbett- 
katalysator und eine Pumpe (2) zum kontinuieriichen Ffirdern des Reaktionsgemisches im Kreislauf nacheinander durch den Ka- 
talysator (3) und dann durch den Wannefibertrager (4) besitzt 
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"Diskontinuierliches Verfahren zum Fuhren einer heterogen kataly- 
sierten Reaktion und Anlage zum heterogen katalysierten Herstellen 
von Produkten" . 

Die Erfindung betrifft zum einen ein diskontinuierliches Verfahren 
zum Fiihren einer heterogen katalysierten und bei erhQhter Tempe- 
ratur ablaufenden Reaktion, bei der thermisch empfindliche Pro- 
dukte entstehen. 

Bei diskontinuierlichen Verfahren zum Fuhren von heterogen kata- 
lysierten Reaktionen werden feste Katalysatoren bei der direkten 
Zugabe in den Reaktor durch Ruhrorgane zerkleinert und mussen nach 
der Reaktion filtriert werden, Dabei ergeben sich hSufig erhebli- 
che Verluste an Katalysator und an Produkt. Ein weiteres Problem 
stellt sich, wenn man die in den deutschen Patentanmeldungen P 38 
13 612.0 und P 38 26 320.3 genannten MaBnahmen ergreifen will, urn 
eine Chargen- und gegebenenfalls Reaktionszeitverkiirzung zu er- 
halten. In diesem Fall treten Probleme beim UmwSlzen des fest- 
stoffbeladenen Reaktionsgemisches, insbesondere am FlQssigkeits- 
verteiler des Filmverdampfers auf. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, bei einem 
Verfahren der eingangs genannten Art zum einen die Verluste an 
Katalysator und an Produkt zu vermeiden und zum anderen eine 
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Chargen- und gegebenenfalls Reaktionszeitverkiirzung entsprechend 
den oben genannten vorangemeldeten Erfindungen zu erreichen. 

« 

Diese Aufgabe wird erf indungsgemSB bei einem Verfahren der ein- 
gangs genannten Art dadurch gelost, daB zum Energieeintrag ein vom 
Reaktor unterschiedlicher Warmeubertrager und der heterogene Ka- 
talysator in einem Festbett verwendet wird, und daB das Reakti- 
onsgemisch kontinuierlich im Kreislauf nacheinander durch den Ka- 
talysator und dann durch den warmeubertrager gefordert wird. 

Insbesondere wird vorgeschlagen, daB als Warmeubertrager ein 
Filmverdampfer, insbesondere ein Fallf ilmverdampfer Oder Dunn- 
schichtverdampfer verwendet wird, an dem die leichter fliichtigen 
Reaktionsprodukte abgetrennt werden. In einem solchen Verfahren 
str5mt das Reaktionsgemisch nach Durchlaufen des Festbettkataly- 
sators durch den Verdampfer, wobei leichter fluchtige Komponenten 
verdampft werden, so daB das Reaktionsgleichgewicht auf die Pro- 
duktseite hin verschoben wird. So kann z.B. bei einer 
Veresterungsreaktion das entstehende Reaktionswasser direkt nach 
dem Katalysator, d.h. direkt nach dem Entstehen abgetrennt werden. 

Wenn die Reaktion eine von Ionenaustauschern mit SulfonsSuregrup- 

pen katalysierte Veresterungsreaktion ist, wird so die mogliche 

Hydrolyse der Sulfonsaure, d,h. die Abspaltung der katalytisch 
aktiven sauren Gruppen reduziert bzw. verhindert, 

Grundsatzlich kommen fur diese Erfindung jedoch samtliche festen 
Katalysatoren in Betracht. So konnen als Katalysatoren basische 
oder saure Anionen- oder Kationenaustauscher auf organischer oder 
anorganischer Basis oder sauer eingestellte Tonerden bzw. 
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Zeolithter oder speziell aufbereitete Bleicherden eingesetzt wer- 
den. 

t 

Das im Festbettkatalysator vorgelegte grobkornige Katalysatorma- 
♦ terial wird durch geeignete Elemente, z.B. durch Spaltsiebe, zu- 

ruckgehalten und gelangt nicht in den RUhrkessel. So kann dieses 
Katalysatormaterial fur nachfolgende Chargen wieder eingesetzt 
werden. Das Abfiltern eines festen bzw. das Auswaschen eines ho- 
mogenen Katalysators entfSHlt somit. 



Um die Abtrennwirkung des entstandenen leichter fluchtigen Reak- 
tionsprodukts zu verstSrken, wird vorgeschlagen, daB der Filmver- 
dampfer erforderlichenfalls bei Unterdruck betrieben wird. 

Ferner kann es vorteilhaft sein, wenn wahrend der Herstellung der 
Druck im Filmverdampfer abgesenkt wird, insbesondere beginnend mit 
Normaldruck. So kann das Reaktionsgleichgewicht entsprechend dem 
Fortschreiten der Reaktion in einer gewunschten Lage gehalten 
werden - 



Um eine bessere Trennwirkung als die mit einem Filmverdampfer al- 
lein erzielte zu erreichen, wird vorgeschlagen, wenn die Trennung 
von Edukten und Nebenprodukten nicht durch einfach Destination 
moglich ist, daB zusatzlich eine an den Reaktor angeschlossene 
Rektif ikationskolonne verwendet wird, an der die leichter fluch- 
tigen Reaktionsprodukte abgetrennt werden. H&ufig wird namlich 
nicht nur das Reaktionsprodukt, sondern auch mindestens eine Kom- 
ponente des Ausgangsproduktes mit abgetrennt, so daB die entspre- 
chende Menge des Ausgangsproduktes nachdosiert werden muB. Um ein 
verstarktes Nachdosieren zu vermeiden, werden die leichter fluch- 
tigen Komponenten des Reaktionsgemisches vor dem Abtrennen 
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rektifiziert. Dieses Verfahren findet z.B. Anwendung bei 
Veresterungen, bei denen ein Edukt, z.B. ein kurzkettiger Alkohol, 
von einem Nebenprodukt, z.B. Wasser, durch eine Rektif ikation ge- 
trennt wird f urn das Nachdosieren des leicht siedenden Edukts, 
nSmlich Alkohol, zu vermeiden. 

Um eine Verschiebung des Reaktionsgleichgewichtes zu verhindern, 
wird vorgeschlagen, daB die beim Abtrennen der leichter fluchtigen 
Reaktionsprodukte mit abgetrennten Ausgangsprodukte nachdosiert 
werden . 

Insbesondere ist es vorteilhaft, wenn das erf indungsgemaBe Ver- 
fahren fur Veresterungs- und/oder Umesterungsreaktionen eingesetzt 
wird. Ebenfalls ist es besonders vorteilhaft, wenn das erfin- 
dungsgem&Be Verfahren fOr Umacetalisierungs- und/oder Acetalbil- 
dungsreaktionen eingesetzt wird, vor allem, wenn Formaldehyd- 
ethyl-cyclododecylacetal hergestellt wird. Bei der letzteren Sub- 
stanz handelt es sich um den warenzeichenrechtlich geschutzten 
Stoff Boisambrene Forte. Beim Einsatz des erf indungsgemaBen Ver- 
fahrens fur Veresterungs- bzw. Umesterungsreaktionen ist besonders 
die Herstellung von Wachsestern oder Riechstoffen vorteilhaft. 

Bei Reaktionen, bei denen ein druckabhangiges Azeotrop zwischen 
einem Edukt und einem Reaktionsprodukt auftritt, ist es vorteil- 
haft, die Reaktion bei dem Druck durchzufuhren, bei dem eine ma- 
ximale Ruckfuhrung des Eduktes gewahrleistet werden kann. Insbe- 
sondere bei der Herstellung von Boisambrene Forte wird ferner 
vorgeschlagen, daB die Reaktion bei erhohtem Druck bis zu 6 bar 
absolut insbesondere bis zu 4 bar absolut durchgefuhrt wird. Die 
Druckerhohung fiihrt namlich zu einer Reduzierung der 
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nachzudosierenden Ethylalmenge aufgrund der Druckabhangigkeit des 
Azeotrops Ethylal/Ethanol . 

Die Erfindung betrifft auch eine Anlage zuni diskontinuierlichen 
heterogen katalysierten Herstellen von thermisch empfind lichen 
Produkten bei erhohten Temperaturen mit einem Reaktor. Um eine 
Chargen- und gegebenenfalls Reaktionszeitverkiirzung zu erreichen, 
ohne daB zusStzliche Probleme beim Umwalzen des Reaktionsgemisches 
auftreten, werden bei dieser Anlage ein auBerhalb des Reaktors 
angeordneter, an diesen angeschlossener Warmeubertrager, ein vor- 
geschalteter Festbettkatalysator und eine Pumpe zum kontinuier- 
lichen Fordern des Reaktionsgemisches im Kreislauf nacheinander 
durch den Katalysator und dann durch den warmeQbertrager vorge- 
schlagen. 

Vorteilhaft ist weiterhin, wenn der Warmeubertrager als Filmver- 
dampfer, insbesondere als Fallf ilmverdampfer ausgebildet ist f der 
zum Abtrennen der leichter flQchtigen Reaktionsprodukte unter Va- 
kuum betreibbar ist. 

Es wird auch vorgeschlagen, daB der Katalysatorbehalter Elemente 
zum ZurUckhalten von Katalysatormaterial aufweist. 

Weitere, oben genannte Vorteile ergeben sich, wenn die Anlage zum 
Durchfuhren der Reaktion bei erhohtem Oruck ausgelegt ist. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand von Ausfuhrungsbeispielen 
unter Bezugnahme auf die Zeichnungen naher erlautert. Es zeigen: 

Figur 1: ein erstes Ausfuhrungsbei spiel mit einem Dunnschichtver- 
dampfer und einem auBen liegenden Katalysatorfestbett und 
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Figur 2: ein zweites AusfQhrungsbeispiel der erf indungsgemSBen 
Anlage mit auBenliegendem Katalysatorfestbett Fallfilm- 
verdampfer und Rektif ikationskolonne, wobei die letzteren 
auf den Reaktor aufgesetzt sind. 
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Beispiele 

Beispiel 1: 

Her stel lung eines Wachsesters aus HexadecansSure und Hexadecylal- 
kohol in der Anlage nach Figur 1. 

In einem beheizten Ruhrbehalter (1) werden 739,5 g Hexadecansaure 
(2,88 mol) und 706,4 g Fettalkohol (2,91 mol) vorgelegt. Eine La- 
borkolbenpumpe (2) fordert das Gemisch durch einen beheizten 
Glasbehaiter (3), dem auBenliegenden Festbett, in dem 157 g des 
stark sauren Ionenaustauscherharzes zur Katalyse Amberlite XE 365 
(Fa. Rohm und Haas) bei 130 °C vorgelegt wurden, zum Diinnschicht- 
verdampfer (4), in dem das Reaktionswasser destillativ entfernt 
wird. wahrend des Versuchs wird stufenweise der Druck von Normal - 
druck auf 20 mbar. abgesenkt. Der Reaktionsfortschritt wird tiber 
den Sauregehalt (SZ) im Reaktionsgemisch uberwacht. Nach 5 Stunden 
wird ein Umsatz von 98,3 % bezogen auf die Saure erreicht. Im De- 
still atbeha Iter (8) wird eine Destillatmenge von 43 g H2O aufge- 
fangen, die restliche Wassermenge befindet sich in der Kuhlfalle 
(7) vor der Vakuumpumpe. 

Beispiel 2: 

Herstellung von Forma Idehyd-ethyl -eye lododecylacetal (Boisambrene 
Forte (R) (Figur 2) 

Formaldehyd-ethyl-cyclododecylacetal ist ein Riechstoff, dessen 
erstes Herstellverfahren in der deutschen Patentschrift 24 27 500, 
ein verbessertes in den Patentanmeldungen DE-OS 30 30 543 und 
DE-OS 30 30 590 offenbart ist. 
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Das bisherige Verfahren sieht zur Katalyse das Zugeben von kon- 
zentrierten flussigen Sauren Oder das Einruhren von festen Kata- 
lysatoren vor. 

Im erfindungsgem&Ben Verfahren werden die Reaktanden Cyclodode- 
canol und Ethylal im Molverhaitnis 1:3 in einen beheizbaren Ruhr- 
kessel (1) vorgelegt. Eine UmwSlzpumpe (2) fardert das Reaktions- 
gemisch durch einen auBenliegenden Katalysatorbehalter (3) f wel- 
cher begleitbeheizt ist und das feste Katalysatormaterial enthSlt. 
Als Katalysatormaterial werden entsprechend den bekannten Verfah- 
ren entweder sauer eingestellte Tonmineralien (z.B. KSF der Firma 
Sudchemie) oder saure Kationenaustauscher auf organischer Oder 
anorganischer Basis benutzt. Abweichend von den genannten Paten t- 
schriften wird jedoch QrobkSrniQes Material mit einem Partikel- 
durchmesser groBer als 0,1 mm eingesetzt. 

Das Reaktionsgemisch stromt anschlieBend durch einen Fallf ilmver- 
dampfer (4), worin die leichter fluchtigen Komponenten (Ethanol, 
Ethylal) teilweise verdampft werden. Die Dampfe werden in der dem 
Reaktor aufgesetzten Rektif ikationskolonne (5) bis zum Azeotrop 
aufkonzentriert (ca. 40 Massen % Ethanol), im RQcklaufkondensator 
(6) kondensiert und teilweise als Destillat abgezogen. Die mit- 
entzogene Menge an Ethylal (chemische Bezeichnung: Diethoxymethan 
oder Forma Idehyddiethylacetal) wird nachdosiert. 

Die Reaktion wird bei Siedetemperatur durchgefuhrt, nSmlich 
anfSnglich bei Normaldruck bei ca. 90 °C, gegen Ende der Reaktion 
bei ca. 110 °C. 
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Nach etwa 10 - 14 Stunden Reaktionszeit erhalt man etwa 99 % Um- 
satz f bezogen auf Cyclododecanol, bei einer Ausbeute von 80 - 85 % 
am Wertprodukt Ethylcyclododecylformal. 

Im einzelnen wird Boisambrene Forte ( R ) erf indungsgemSB folgen- 
dermaBen hergestellt: 

140 g Cyclododecanol und 238,4 Ethylal (Diethoxymethan) werden in 
einem beheizten Laborruhrkessel (1) (vergleiche Figur 2) vorge- 
legt. Im Katalysatorbehalter (3) befinden sich 7 g eines Mont- 
morillonit-Katalysators der Firma Sudchemie, mit der Bezeichnung 
KSF/0 Granulat. 

Das Reaktionsgemisch wird auf 75 °C aufgeheizt und danach mit 
Hilfe der Laborpumpe (2) uber den Katalysatorbehalter (3) umge- 
walzt. Die Temperatur der Riihrkessel- und Fallf i Imverdampf er-Be- 
heizung wird langsam erhbht, und bei einer Reaktionsgemischtempe- 
ratur von ca. 90 °C fSllt das erste Destillat uber Kopf der Ko- 
lonne (5) an. Das Riicklaufverhaltnis am Kolonnenkopf wird auf 2 
eingestellt (1 s Abnahme: 2 s Riicklauf). Immer wenn 15 ml Destil- 
lat angef alien sind, werden 10 ml reines Ethylal nachdosiert. 

In knapp 12 Stunden werden damit insgesamt 90 ml Destillat (Etha- 
nol/Ethylalgemisch) dem Reaktionssystem entzogen und durch 60 ml 
reines Ethylal ersetzt. Das angef allene Destillat enthalt laut 
gaschromatographischer Analyse etwa 37 % Ethanol. 

Das dabei entstandene Rohprodukt wird vom restlichen Ethylal/- 
Ethanol durch Abdestillieren befreit und enthalt laut gaschroma- 
tographischer Analyse 83,8 % Boisambrene Forte und 1,1 % nicht 
umgesetztes Cyclododecanol. Die restlichen 15,1 % bestehen im 
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wesentlichen aus Di eye lododecyl formal sowie Spuren von Nebenpro- 
dukten. 
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Bezuoszeichenliste 

1 Reaktor 

2 UmwSlzpumpe 

3 KatalysatorbehSlter 

4 W3rmeubertrager/Fallf ilmverdampfer (Fig, 2) bzw. 
Dunnschichtverdampfer (Fig. 1) 

5 Rektifikationskolonne 

6 Ruck 1 auf kondensator 

7 Kondensator (KQhlfalle) 

8 Destillatbehalter 
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Patentanspruche 

4. Diskontinuierliches Verfahren zum Fuhren einer heterogen , 
katalysierten und bei erhdhter Temperatur ablaufenden Reakti- 
on # bei der thermisch empfindliche Produkte entstehen, » 
dadurch gekennzeichnet, 

daB zum Energieeintrag ein vom Reaktor (1) unterschiedlicher 
WSrmeubertrager (4) und als Katalysator ein Festbettkatalysa- 
tor (3) verwendet wird und daB das Reaktionsgemisch kontinu- 
ierlich im Kreislauf nacheinander durch den Katalysator (3) 
und dann durch den Warmeiibertrager (4) gefordert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB als warmeubertrager (4) ein Filmverdampfer, insbesondere 
ein Fallfilm- oder DQnnschichtverdampfer verwendet wird # an 
dem die leichter fluchtigen Reaktionsprodukte abgetrennt wer- 
den. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB zusatzlich eine an den Reaktor (1) angeschlossene Rekti- 
f ikationskolonne (5) verwendet wird, an der die leichter 
flQchtigen Reaktionsprodukte abgetrennt werden, wenn die 
Trennung von Edukten und Nebenprodukten nicht durch einfach 
Destination moglich ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, » 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die beim Abtrennen der leichter fluchtigen Reaktionspro- 
dukte mitabgetrennten Ausgangsprodukte nachdosiert werden. 
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5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB es fur Veresterungs- und/oder Umesterungsreaktionen ein- 
gesetzt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der Anspruche 3 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB es fur Umacetalisierungs- und/oder Acetalbildungsreakti- 
onen eingesetzt wird, insbesondere daB Formal dehyd-ethyl- 
cyclododecylacetal hergestellt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1-6, bei dem ein druck- 
abhangiges Azeotrop zwischen einem Edukt und einem Reaktions- 
produkt auftritt, 

dadurch gekennzeichnet, 

daB das Verfahren bei einem Druck durchgefuhrt wird, bei dem 
eine maximale Riickfuhrung des Eduktes gewahrleistet ist. 

8. Verfahren nach einem der AnsprQche 1-7 zum Herstellen von 
Forma 1 dehyd-et hy 1 eye 1 ododecy 1 aceta 1 , 

dadurch gekennzeichnet, 

daB die Reaktion bei erhohtem Druck bis zu 6 bar absolut, 
insbesondere bis zu 4 bar absolut durchgefuhrt wird. 

9. Anlage zum diskontinuierlichen heterogen katalysierten Her- 
stellen von thermisch empf indlichen Produkten bei erhohten 
Temperaturen mit einem Reaktor (1), 

gekennzeichnet durch 

einen auBerhalb des Reaktors (1) angeordneten, an diesen an- 
geschlossenen Warmeubertrager (4), einen vorgeschalteten Ka- 
talysatorbehaiter (3) mit einem Festbettkatalysator und eine 
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Pumpe (2) zum kontinuierlichen Fordern des Reaktionsgemisches 
im Kreislauf nacheinander durch den Katalysator (3) und dann 
durch den warmeubertrager (4). 

10. An! age nach Anspruch 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der W8rmeQbertrager (4) als Filmverdampfer, insbesondere 
als Fallfilmverdampfer oder Dunnschichtverdampfer ausgebildet 
ist, der zum Abtrennen der leichter flQchtigen Reaktionspro- 
dukte unter Vakuum betreibbar ist. 

11. Anlage nach Anspruch 9 Oder 10 f 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Katalysatorbehalter (3) Elemente zum Zuruckhalten von 
Katalysatormaterial aufweist. 

12. Anlage nach einem der Anspruche 9 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB sie zum Durchfuhren der Reaktion bei erhohtem Druck aus- 
gelegt ist. 
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